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PROCEDE DE PREPARATION D'ENROBES A FRO ID ET DE TAPIS ROUTIERS A PARTI R D'EMULSIONS 
BITUMINEUSES, EMULSIONS BITUMINEUSES, ENROBES A FROID ET TAPIS ROUTIERS. 

La presente invention a pour oblet un precede de pre- 
paration d'enrobes & froid et de tapis routiers permettant 
cfameliorer le compactage de I'enrobe et te drainage de 
Teau de rupture, ce procede est particullerement adapte 
dans le cas de renovation ou de refection de chaussees 
existantes qui dofvent etre r6ouvertes au trafic tres vite. 

L'invention concerne egalement des Emulsions bitumi- 
neuses, qui, mises en oeuvre selon le procede de l'inven- 
tion, permettent d'obtenlr des enrobes dont le compactage 
et le drainage de I'eau de rupture sont particulierement em- 
caces. 
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PROCEDE DE PREPARATION D'ENROBES A FROID ET DE TAPIS ROUTIERS A 
PARTIR D'EMULSIONS BITUMINEUSES, EMULSIONS BITUMINEUSES, 
ENROBES A FROID ET TAPIS ROUTIERS 
La presente invention concerne la fabrication d'emulsions bitumineuses ainsi 
5 que d'enrobes et de tapis routiers obtenus h temperature ambiante (i-e en general 
entre 0 °C et +40 °C) & partir de granulats et de ces emulsions. 

Les emulsions bitumineuses comprennent dans la plupart des cas un Hant 
bitumineux, un tensioactif cationique -on parle alors d'emulsions cationiques ou un 
tensioactif anionique, - on parle alors d'emulsions anioniques - ou un tensioactif non 
10 ionique - on parle alors d'emulsion non ionique - et de I'eau. Les emulsions 
cationiques sont particulierement prisSes, a la fois pour la rapidite de leur rupture sur 
les granulats et pour les qualites d'adhesivite qui sont generalement obtenues entre 
les granulats et Temulsion rompue conferant aux tapis routiers qui viennent juste 
d'etre realises, de bonnes proprietes rnecaniques. En sus des composants enonces 
15 plus haut, les Emulsions cationiques sont souvent acidifiees par ajout d'acide au sein 
de la phase aqueuse servant & la fabrication de remulsion et les emulsions 
anioniques sont generalement fabriqudes en milieu alcalin. Les enrobes k froid, 
materiaux bitumineux obtenus par enrobage ou mise en contact de granulats a I'aide 
d'emulsions bitumineuses a temperature ambiante, sont connus de longue date. La 
20 profession distingue en particulier les enrobes coules a froid (EOF), les enrobes a 
froid ouverts, semi-denses, denses, stockables, les grave-emulsions, les enduits 
superficiels et les couches d'accrochage. 

Pour la realisation de tapis routiers, un l er type de materiaux bitumineux est 
constitue par les enrobes cou!6s & froid ; dans ce cas, les problemes de mise en 
25 place sont resolus dans la plupart des cas si Ton suit les regies de Tart : I'enrobe est 
mis en place k retat de "soupe" quelques secondes apres avoir et6 fabrique, et ainsi 
le passage de I'enrobe sous la table du traineau n'est pas problematique et on ne 
rencontre pas de problerne de mauvais uni du tapis routier final. On trouve par 
contre retape necessaire de mont6e en cohesion qui se fait generalement sans 
30 solicitation exterieure par evolution chimique et physique du systeme, bien que dans 
certains cas un compactage soit effectue. Cette evolution fait intervener la 
coalescence du bitume de I'6mulsion et est accompagnee d'un depart spontane de 



2810663 



2 

la phase aqueuse. Si le premier phenomene est assez bien maitris6 par I'homme de 
Tart qui peut controler la formule de l'6mulsion ? la nature et la quantity d'*dditif de 
rupture, le controle du second phenomfene n'est encore que partiellement r6solu 
dans le meilleur des cas grace au compactage, ce qui peut parfois conduire h des 
cohesions insuffisantes au jeune age. 

Le 2 nd type de materiaux bitumineux comprend les enrobes k froid ouverts, 
semi-denses, denses, les enrobes a froid stockables ainsi que les grave-6mulsions ; 
le choix optimist de Pemulsion bitumineuse (nature et quantity de P6mulsifiant, 
concentration en bltume, pH) selon Tart anterieur permet de r£soudre dans la 
majorite des cas, partiellement ou totalement, les problemes d'enrobage, de 
transport et de mise en place de Penrobe sous sa forme foisonn§e. Deux etapes 
supplementaires sont necessaires k Pobtention d'une chaussee : d'abord la mise en 
place de Penrobe sous forme de tapis puis le compactage dont le role est d'assurer 
la montee en cohesion, c'est-a-dire une bonne adh^sivite entre bitume et granulats, 
necessaire pour permettre au tapis de supporter le trafic routier. 

Dans le cas ou Penrobe est repandu au moyen d'une niveleuse, la mise en 
forme de Penrobe sous forme foisonnde se fait uniquement lors du dechargement de 
la niveleuse. L'etape de mise en forme de tapis a lieu dans le cas de la niveleuse par 
passage de Penrobe sous la lame dont la hauteur est ajustee par Poperateur. 

Dans le cas ou Penrobe est r6pandu au moyen d'un finisseur, la mise en 
place sous forme foisonn6e est effectu6e par dechargement dans la tremie de 
reception du finisseur et con voyage de Penrobe a t ravers un tunnel jusqu'i une vis 
qui repartit Penrobe sur la largeur souhaitee. La mise sous forme de tapis est 
effectuee par une table faisant un angle defini avec le support et delimitant ainsi un 
espace avec le support. 

On constate, que, meme dans les cas ou la mise en place de Penrobe sous 
sa forme foisonn6e s'est bien passee, la mise en forme de Penrobe sous forme de 
tapis par la machine (qu'il s'agisse d'une niveleuse ou d'un finisseur) peut conduire a 
la segregation du mastic (constitue g6neralement des elements mineraux passant h 
travers un tamis a mailles carries de 2 mm et melanges avec le bitume) d'avec les 
granulats les plus gros, segregation qui est apprectee visuellement par Pop6rateur. 
Cette segregation est non seulement nefaste a la cohesion globale du tapis car 
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certaines zones se retrouvent appauvries en mastic mais est aussi nefaste a Puni de 
surface 6tant donn§ la capacity de compactage des zones riches en mastic 
sup£rieure a celle des zones pauvres en mastic. D'autre part, les enrobes a froid 
Stant trfcs frottants, le passage dans un espace confine, notamment dans un 
finisseur, est difficile ce qui oblige a reduire la vitesse d'avanc6e du finisseur ou k 
augmenter Tangle d'attaque avec, dans ce dernier cas, une incidence negative sur 
I'uni. Dans le cas d'une niveleuse et d'un finisseur, un frottement interne k I*enrob6 
(i-e un frottement entre les constituants dudit enrob6) trop important peut empdcher 
sa mise en place sous forme de tapis de faible 6paisseur et contraindre k d6poser 
une 6paisseur d'enrobe plus eievee que celle initialement prevue. II est done 
avantageux de pouvoir limiter le frottement au sein de Penrobe lors de la mise en 
forme de tapis, tout en limitant la segregation. 

La cohesion est obtenue par le serrage de Penrobe accompagnd de' 
Pexpulsion d'une phase aqueuse et d'air. Comme indiqu6 pr6cedemment, les 
materiaux enrobes k froid presentent un fort pouvoir frottant, ce qui gdne le serrage : 
les compacites obtenues a froid sont tres souvent inferieures aux compacites 
obtenues a partir des memes materiaux enrobes a chaud avec le m§me liant. Or il 
est bien connu de Phomme de Part que la valeur de la compact et Pimportance du 
depart d'eau au compactage permettent de juger de la cohesion du materiau serre a 
froid. On constate aussi qu'actuellement le succes dans la realisation de chaus$6es 
soumises a des trafics intenses (T1 ou plus) depend non seulement des conditions 
techniques dans lesquelles se deroulent Pepandage, le compactage ou serrage de 
Penrobe mais aussi des conditions meteoroiogiques le jour de la realisation du 
chantier voire meme le jour suivant. Un soleil franc, une temperature elev6e ou un 
vent suffisant contribuent au sechage du tapis et a sa mont6e en cohesion. Dans 
tous ces cas duplication d'enrobes k froid consideres ici (coules, stockables, 
ouverts, semi-denses, denses et graves-emulsions), (re)ouvrir rapidement k la 
circulation qui est une contrainte imposee par les maitres d'eeuvre du chantier 
particulferement dans le cas de refection ou de renovation de chauss6es pose 
d'autant plus de probl&mes que le trafic routier auquel est soumis la chauss^e est 
intense. Dans le cas d'une ouverture precoce de la chaussee au trafic, le film d'eau 
present gen6ralement entre les plus gros granulats et Ja couche de liant emp§che la 
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realisation d'un contact adhesif liant/granulats : un depart de granulats se produit, ce 
qui fragilise le tapis vis-a-vis des agressions et degrade simultanement sa qualite de 
surface, c'est-a-dire son uni. Seul un s6chage par Evaporation permet de faire 
disparaitre ce film aqueux, une fois la (re)ouverture au trafic effectu6e. II est done 
avantageux de trouver une solution technique permettant d'6liminer le maximum 
d'eau de Penrobe pendant la pEriode de mise en place et/ou pendant la p6riode de 
mise en forme de tapis routier de maniere a ameliorer I'efficacitt du compactage du 
tapis dans un laps de temps le plus court possible. 

Expos6 de Pinvention 

La pr^sente invention propose un procede de fabrication d'enrobes a froid et 
de tapis routiers obtenus a partir d'emulsions bitumineuses et de granulats qui 
permet 

pour tous les types d'enrobes (types 1 et 2) d'ameliorer le compactage de 
Penrobe et le drainage de Peau de rupture, 

et pour les enrobes du type d'enrob6 2 uniquement, d'optimiser les effets sur 
la segregation gros granulats/mastic constate avec les procedSs de Tart anterieur et 
de diminuer le frottement interne. 

Le procede de la presente invention est particulierement intdressant, 
notamment dans le cas de renovation ou refection de chauss^es existantes, dans la 
mesure ou il permet d'obtenir des tapis routiers poss6dant un bon uni et qui peuvent 
etre r^ouverts tres rapidement au trafic routier sans qu'il soit n§cessaire d'attendre 
plusieurs heures, voire plusieurs jours, Pevaporation de la phase aqueuse r6siduaire 
non evacuee lors de la rupture de P6mulsion et du compactage. La stabilisation 
rapide des tapis routiers ainsi obtenus presente un int§r§t 6conomique non 
n£gligeable. 

Le proc6d6 de fabrication d'enrobSs a froid selon Pinvention a partir 
d'emulsion bitumineuse et de granulats est caractdrise en ce qu'apres d£stabilisation 
de Pemulsion et apparition de Peau de rupture, Penrobe est soumis & une agitation 
m§canique suffisante pourqu'on observe le moussage de Peau de rupture 

* au plus tard apres 1 min d'agitation m£canique pour les enrobes & froid de 

typel, 
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* au plus tard apres 3 min d'agitation mecanique pour les enrobes a froid de 

type 2. 

Pour obtenir le moussage de I'eau de rupture, i! est done necessaire d'avoir 
accompli la destabilisation de I'emulsion au prealable. On entend par destabilisation 
de ('emulsion, une modification du comportement mecanique du syst&me, une fois 
I'emulsion ajoutee au granulat humidifi6, qui se traduit par une augmentation de 
couple lors d'une agitation mecanique a Vitesse constante ; on appelle temps de 
destabilisation la dur6e au bout de laquelle on constate cette augmentation du 
couple. Le moussage de I'eau de rupture entraTne un changement de comportement 
mecanique de Tenrob6 qui devient beaucoup plus fluide et change d'aspect visuel 
(les bulles de la mousse, dont les tallies sont comprises environ entre un dixfeme de 
millimetre et le centimetre, apportent un changement de couleur). On peut parler de 
transition dans les proprietes de l'enrob6. Selon I'invention, il s'agit de faire mousser 
I'eau de rupture et non pas I'emulsion m6lang6e eventuellement avec I'eau d'ajout. 
Pour faire la distinction, on observe la couleur de la mousse : si celle-ci est de 
couleur claire, typiquement blanche ou grise, il s'agit d'un moussage de I'eau de 
rupture, si la mousse est de couleur foncee, typiquement marron, il s'agit d'un 
moussage d'emulsion. 

Afin de favoriser le moussage de I'eau de rupture, on peut aussi formuler les 
emulsions bitumineuses mises en ceuvre de maniere a utiliser des quantit6s d'eau 
plus elevees que les quantites utilis6es par I'homme de Tart : dans le cas des 
enrobes du type 1, on utilisera des quantity de I'ordre de 8 k 15 g d'eau d'ajout pour 
100 g de granulats ; dans le cas des enrobes du type 2, on utilisera des quantit6s 
d'eau d'ajout de I'ordre de 5 a 10 g pour 100 g de granulats. 

Lors de la fabrication d'enrobes de type 1 (EOF), on malaxe le melange 
(emulsion +granulats+eau d'ajout) jusqu'a obtenir la destabilisation de I'emulsion et 
on continue k malaxer I'enrob^ jusqu'& voir apparaitre des bulles constitutes d'air et 
d'eau de rupture et dont la taille est comprise environ entre le dixieme de millimetre 
et le centimetre et qui apparaissent dans l'enrob6 lors de sa production dans le 
malaxeur du trameau et sous la table du traineau. Selon ce proc§d6, on ne constate 
pas de prise en masse dans le malaxeur du trameau de la machine a EOF ni sous la 
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table du traineau. II est necessaire, une fois I'enrobe depos6 sous forme de tapis, de 
le compacter a Taide de compacteurs a pneus ou £ billes recouverte de caoutchouc. 
On constate de maniere surprenante que la fluidity de Tenrob6 n'empeche pas le 
compactage. 

Pour la fabrication d'enrobes de type 2, on distingue les procedds 
d'enrobage en discontinu et les precedes d'enrobage en continu. Dans le cas de 
proced6 en discontinu, on peut favoriser le moussage de Peau de rupture en 
modifiant la vitesse de rotation des pales et le taux de remplissage du malaxeur. 
Dans le cas de procede en continu, on peut favoriser le moussage de Teau de 
rupture en modifiant le temps de residence de Penrobe dans le malaxeur en jouant 
sur la vitesse de rotation des pales et sur leur inclinaison et/ou en optimisant le taux 
de remplissage du malaxeur en jouant par exemple sur les debits des granulats. Le 
moussage de I'eau de rupture peut avoir lieu lors du d6chargement de I'enrobe. 

A la fois pour les enrobes prepares en continu ou en discontinu, on cherche 
& favoriser au maximum le moussage en jouant sur le r6glage des appareils de mise 
en forme de tapis : pour une niveleuse, on peut jouer sur Tangle de la lame et sur la 
vitesse d'avancement ; pour un finisseur, on peut jouer sur la vitesse de rotation de 
la vis, quitte a alimenter la table de maniere discontinue de manfere a respecter les 
debits de consommation de I'enrobe. En mettant en ceuvre le proc6d6 selon 
Tinvention, le passage de Tenrob6 sous le finisseur ou sous la niveleuse est facility 
et la segregation limitee par rapport aux proc§d§s de Tart anterieur. 

La presente invention a Sgalement pour objet des Emulsions bitumineuses, 
qui peuvent etre utilisees pour la realisation d'enrobes & froid de types 1 et 2 et 
d'enrobes et de tapis routiers prepares selon le procede de Tinvention d<§taiII6 plus 
haut ; les enrobes h froid selon Tinvention presentent de manure surprenante un 
depart d'eau au compactage particulierement important et permettent done d'obtenir 
des tapis routiers dont la compact est superieure & celles de tapis routiers prepar6s 
a partir d'autres emulsions de Tart anterieur, et ce, sans changer les conditions 
op^ratoires des Stapes de fabrication desdites Emulsions bitumineuses, du stockage 
des enrobes obtenus & partir de leur melange avec des granulats et de leur transport 
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eventuels, ainsi que de leur dechargement. 

Outre le ou les emulsifiants tensioactifs cationique(s), anionique(s) ou non- 
ionique(s) usuel(s), le liant bitumineux et Peau, les emulsions selon Pinvention 
comprennent, au moins un additif A et au moins un additif B. Ces additifs A et B 
5 peuvent etre melanges avec le ou les emulsifiant(s) cationique(s), anionique(s) ou 
non-ionique(s) avant la fabrication de la phase 6mulsifiante ou bien disperses, soit 
dans la phase 6mulsifiante telle que fabriqu6e selon Petat de Tart a Paide 
d'emulsifiants cationiques, anioniques ou non-ioniques avant la fabrication de 
Pemulsion, soit dans Pemulsion fabriqu6e selon les regies de Tart a Paide 

10 d'6mulsifiants cationiques, anioniques ou non-ioniques, k n'importe quel stade entre 
la fin de Pern ulsificat ion et ['utilisation de Pemulsion. L'ajout des additifs A et B 
permettant de faire mousser Peau de rupture pourrait avoir egalement pour 
consequence de faire mousser Pemulsion lors de Incorporation de ces additifs dans 
Pemulsion. Or, on constate de maniere surprenante qu'il n'en est rien : les additifs A 

15 et B ne donnent pas un caractere plus moussant a Pemulsion que celui parfois 
constats en surface des emulsions bitumineuses de Part anterieur. 

II est possible d'additiver Peau servant a humidifier les granulats k Paide des 
additifs A et B. Dans ce cas, pour facil'rter la dispersion, on pourra avantageusement 
additiver Peau a Paide d'un 6mulsifiant non-ionique et on pourra se mettre en milieu 

20 acide en presence d'un emulsifiant cationique ou en milieu basique en presence 
d'un emulsifiant anionique. II est egalement possible d'incorporer une partie des 
additifs A et B dans Pemulsion et le reste dans Peau d'ajout servant h humidifier les 
granulats. Ces additifs A et B peuvent etre des tensioactifs. Dans le present texte, on 
fait la distinction entre le terme « emulsifiant » et le terme « tensioactif » : les deux 

25 termes correspondent a des produits pr6sentant une activity physique interfaciale 
comme Pabaissement de tension superficielle, mais P6mulsifiant est un produit 
chimique qui permet (au sens de Part anterieur) de mettre un liant bitumineux en 
Emulsion, alors que le tensioactif des emulsions bitumineuses selon la pr6sente 
invention appel6 additif A est un produit organique qui, en association avec un autre 

30 additif, tensioactif ou non tensioactif appele additif B permet le moussage de Peau de 
rupture lorsqu'on met en ceuvre le proced6 selon Pinvention pour fabriquer des 
enrobes k froid et des tapis routiers. 



2810663 



8 

L'additif A mis en oeuvre dans les emulsions selon Tinvention peut 
notamment etre choisi parmi 

A1- les tensioactifs non-ioniques polyoxyethyles, seuls ou en melange, de 

formules chimiques brutes : 

Rx[0(C2H4)]y OH ou R x CO[0(C2H4)]y OH 

ou R x represente soit une chatne carbonee lineaire ou ramifiee, saturee ou non, 

substitute ou non, soit un alkyl(ene)phenyle, soit une des chaTnes precedantes pour 

laquelle I'hydrogene est partiellement ou totalement substitue par du fluor, 

x represente le nombre d'atomes de carbone de la chalne carbon6e ou de 

I'alkyl(ene)phenyle, 

y represente le nombre de motifs oxyde d'6thylene, 
avec 7 < x s 22, Oi y s 8 et de preference y < 6 pour les molecules 

correspondant a la premiere formule brute 

avec 7 s x s 22, 2 ^ y < 8 et de preference ys6 pour les molecules 

correspondant h la seconde formule brute. 

Les tensioactifs A1 pr6f6r6s sont choisis parmi 
les alkyl(ene) ether polyoxyethyles pour lesquels 7 < x s22, 
les alkyl(ene) ester polyoxy6thyI6s pour lesquels 7 < x s22, 
les aJkyi(ene) ph6nol polyoxyethyles pour lesquels 7 < x <22, 
seuls ou en melange 

A2- les tensioactifs non-ioniques polyoxyethyles, seuls ou en melange, de 
formules chimiques brutes : 

Rx[0(C 2 H 4 )] y OH ou RxCO[0(C 2 H 4 )] y OH 
ou Rx represente une chaine poly(dimethylsiloxane) lineaire ou ramifi6e ou x 
represente le nombre d'atomes de silicium, 

y represente le nombre de motifs oxyde d'ethylene, 
avec 4 < x < 15, 4 s y < 20 

A3- les tensioactifs amphoteres, seuls ou en melange, de formules 
chimiques brutes : 

Rx[N + (CH 3 )2](CH 2 ) y A ou R x NH(CH 2 )y COOH ou Rx NH(CH 2 ) y B,C 
od Rx represente les memes chaTnes qu'en A1 

A represente le groupement COO"", le groupement OS0 3 "~ out le 
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groupement OS0 2 ~, 

B represente le groupement OS0 3 ~ ou le groupement OS0 2 ~, 

C represente soit le contre- cation de metal alcalin ou alcalino-terreux, du 

fer, du cuivre, du manganese, du zinc, soit le cation ammonium, en proportion telle 
5 que le sel soit neutre electriquement 

y represente le nombre de motifs CH 2 , 

avec 7s x < 22, 0s y s 4. 

A4- les tensioactifs amphoteres, seuls ou en melange, de formules 
chimiques brutes : 

10 Rx[N + (CH 3 )2](CH 2 ) y A ou R x NH(CH 2 ) y COOH ou Rx NH(CH 2 ) y B,C 

oil R x repr6sente les memes chaTnes qu'en A2 

A represente les memes groupements qu'en A3 
B represente les memes groupements qu'en A3 

C represente les memes cations qu'en A3, en proportion telle que le sel soit 
15 neutre electriquement 

y represente le nombre de motifs CH 2 , 

A 5- les tensioactifs alcanolamide, seuls ou en melange, de formule brute : 
RxCONH[(CH 2 )yOH] ou R x CON[(CH 2 ) y OH][(CH 2 ) 2 OH] 
ou R x represente les memes chaTnes qu'en A1 
avec 7sx<22, 1<y<4,1szs4 

A6- les tensioactifs oxyde d'amine, seuls ou en melange, de formule brute : 
RxN(CH 2 ) 2 -> O 
ou R x represente les memes chaTnes qu'en A1 
avec 7<x s 22 

La concentration en additif(s) A des emulsions selon I'invention n'est 
generalement pas inferieure a 0,2 kg par tonne d'emulsion et n'est en general pas 
superieure a 8 kg par tonne d'emulsion. [.'importance de I'additivation en additif(s) A 
est appreciee par rapport a la concentration en emulsifiant cationique, anionique ou 
non-ionique utilise par I'homme de I'art. Generalement, cette concentration ne 
depasse pas la concentration en emulsifiant cationique, anionique ou non-ionique de 
I'emulsion. La nature chimique et la quantite d'additif(s) A permettant d'optimiser les 
proprietes applicatives enoncees au-dessus dependent du granulat utilise pour les 
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materiaux bitumineux de type 1 et 2. 

L'additif B mis en ceuvre dans !e? Emulsions se!cn ['invention psut ctre 
notamment choisi parmi les : 

B1- les sels, seuls ou en melange, de formule chimique brute : 
5 NH 4 X 

ou X correspond & un element halogene 

B2- les sels, seuls ou en melange, de formule chimique brute : 
Rx NH 4 Y 

ou Rx represente une chaTne carbon^e lineaire ou ramifiee, satur6e ou non, 
10 substitute ou non, 

x represente le nombre d'atomes de carbone de la chaTne carbonee, 

Y correspond a un 6l6ment halogene 
avec 1 s x s 6 

B3- les sels, seuls ou en melange, de formule chimique brute 
15 Rx NH4Y 

ou R x represente un alkyl(6ne)ph6nyle, 

x represente le nombre d'atomes de carbone de ralkyl(6ne)ph6nyle, 

Y correspond h un 6l6ment halogene 
avec 1^x^12 

20 B4- les alkyl(6ne) polyamines et plus particulierement les 

alkyl(ene)propylene diamines, les alkyl(ene)dipropylene triamines et les 
alkyI(dne)tripropy!ene t6tramines dont la chaTne alkyl(ene) possfcde entre 1 et 12 
atomes de carbone. 

La concentration en additif(s) B des Emulsions selon I'invention n'est 

25 generalement pas inferieure & 0,1 kg par tonne d'emulsion et n'est en g6n6ral pas 
superieure a 5 kg par tonne d'emulsion. On peut l(es) ajouter tel(s) quel(s) dans la 
phase £mulsifiante ou I'emulsion, ou les dissoudre au pr6alable dans de I'eau et 
ajouter la solution a I'emulsion. La nature chimique et la quantity d'additif(s) B 
permettant d'optimiser les propri6t6s applicatives 6nonc§es au-dessus dependent du 

30 granulat utilise pour les materiaux bitumineux de type 1 et 2. 

Parmi les emulsifiants cationiques utilisables pour la fabrication des 
emulsions cationiques et des materiaux bitumineux selon I'invention, on peut citer les . 
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emulsifiants cationiques usuels et notamment : 

• les alkyl(ene) polyamines, et plus particulierement !es suif 
(poly)propylene polyamines comme la suit propylene diamine (definition EINECS : 
amines, N-suif alkyltrimethylenedi-, RN = 61791-55-7) representee industriellement 

5 par le Dinoram® S de CECA S.A., la suif dipropytene triamine (amines, N-suif 
alkyldipropyl&netri-, RN = 61791-57-9), la suif tripropylene tetramine (amines, N-suif 
alkyltripropylenetetra-, RN= 68911-79-5) cette derniere etant industriellement bien 
representee par le Polyram® S de CECA S.A, 

• les alky(dne)polyamines oxyalkylees et plus particulierement la suif 
10 dipropyfene triamine oxypropyl6e (amines, N-suif propanoI-2 [[[(amino-3 

propyl)amino]-3 propyljiminol-lj'bis, RN = 97592-79-5) cette derniere etant 
industriellement bien representee par le Polyram® SL de CECA S.A, 

• les sels d'ammonium quaternaire comme la suif propylene diamine 
quatemisee au chlorure de methyle (compose de Hon ammonium quaternaire, 

15 pentamethylsuif alkyltrim6thyl6nedi-, chlorure, RN = 68607-29-4) bien representee 
par exemple par le Stabiram® MS3 de CECA S.A, 

• les alkyl(ene)amidoamines et plus pr6cis6ment les 
alkyl(ene)amidoamines de suif ou de taloil, leurs derives de cyclisation 
alkylimidazolines, ou leurs melanges (produits de condensation d'acides gras en Ce- 

20 C22 avec les polyalkylenes en C2-C3 polyamines et avec les ethanolamines, leurs 
melanges et produits de cyclisation des amides obtenus), bien repr£sentes par 
I'emulsifiant Emulsamine® L60 de CECA S.A ; les alkyt(6ne)amidoamines sont plus 
specialement utilisees dans Tart ant6rieur pour la realisation d'emulsions 
bitumineuses pour enduits superficfels et couches d'accrochage. 

25 La concentration en emulsifiant(s) cationique(s) des emulsions selon 

Tinvention n'est en g6n6ral pas inf6rieure & 0,8 kg par tonne d'emulsion n'est en 
general pas superieure & 30 kg par tonne d'emulsion. On preffere le plus souvent 
ajouter aux phases aqueuses des emulsifiant(s) tensioactif(s) cationique(s) une 
certaine quantity d'acide. Dans tous les cas\ on cherche k avoir un enrobage total au 

30 cours du malaxage, avant que P6mulsion ne soit d£stabilis6e. 

Dans le cas ou des emulsions bitumineuses a base 
d'alkyI(ene)amidoamine(s), comme par exemple I'EmuIsamine® L60 et 



2810663 



12 

I'Emulsamine® LZ, sont utilisees pour la fabrication d'enrob6s selon le proc^de de la 
presente invention, on utilisera soit des quantites d'6mulsifiant(s) superieures aux 
quantites utilisees pour les emulsions bitumineuses pour enduit superficiel et/ou 
couche d'accrochage de Tart anterieurtout en conservant les pH usuellement utilises 
par I'homme de I'art, typiquement voisin de 2, soit on utilisera les quantity usuelles 
utilisdes pour les Emulsions bitumineuses pour enduit superficiel et/ou couche 
d'accrochage de Tart anterieur mais on ajoutera a I'eau d'ajout un tensioactif tel 
qu'un sel d'ammonium quaternaire comme le Stabiram® MS3 de Ceca SA en 
quantity suffisante pour assurer un enrobage total avant la destabilisation de 
P6mu!sion. 

Les emulsifiants anioniques utilisables pour la fabrication d'emulsions 
anioniques et de mat6riaux bitumineux selon I'invention peuvent §tre choisis parmi 
les tensioactifs emulsifiants anioniques usuels et notamment les 
aIkyl(ene)carboxylates, alky(ene)sulfates et alkyl(ene)sulfonates, les 
a!kyl(6ne)aryl(6ne)carboxyIates, alkyl(6ne)aryl(ene)sulfates et 

alkyl(fene)aryl(6ne)sulfonates ainsl que les alkyl(ene)(aryl(ene))esterphosphoriques 
avec une chaTne alk(<§n)yle ou alkyl(fcne)(aryl(ene)) comprenant entre 8 et 22 atomes 
de carbone. On pr^fere le plus souvent ajouter aux phases aqueuses des 
emulsifiant(s) tensioactif(s) anionique(s) une certaine quantity de base. La 
concentration en emulsifiant(s) anionique(s) des emulsions selon I'invention n'est en 
g6n§ral pas inferieure k 0,8 kg par tonne d^mulsion et n'est en general pas 
superieure k 30 kg par tonne d'emulsion. La concentration en <§mulsifiant(s) 
anionique(s) utilisee depend aussi du type de mat<§riau bitumineux que Ton veut 
fabriquer. 

Les emulsifiants non-ioniques utilisables a la fabrication d'emulsions non- 
ioniques et de materiaux bitumineux selon I'invention peuvent etre choisis parmi les 
Emulsifiants non-ioniques usuels et notamment les 

alkyl(dne)poly(oxy6thylene)alcools, les alkyl(ene)aryl(ene)poly(oxyethylene)alcools, 
avec une chaTne alk(6n)yle comprenant entre 8 et 22 atomes de carbone et un 
nombre de motifs oxyde d'dthylene superieur ou egal k 9. La concentration en 
emulsifiant(s) non-ionique(s) des emulsions selon I'invention n'est en g£n6ral pas 
inferieure k 0,8 kg par tonne d'emulsion et n'est en general pas superieure a 20 kg 
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par tonne d'emulsion. La concentration en emulsifiant(s) non-ionique(s) utilisee 
depend aussi du type de materiau bitumineux que t'on veut fabriquer. 

Les Hants bitumineux mis en ceuvre peuvent etre choisis parmi les liants 
bitumineux usuellement mis en ceuvre dans les Emulsions bitumineuses pour des 
materiaux de type 1 et 2 ; leur penetrabilite est en general comprise entre 20/30 et 
500. Les Emulsions peuvent etre preparees avec un ou plusieurs liants ; dans ce 
dernier cas, soft les differents Hants sent melanges a chaud avant Pemulsification, 
soit on prepare 2 Emulsions (ou plus) contenant chacune un liant que Ton m6langera 
ensuite pour donner une Emulsion dite mixte qui sera mise en contact avec les 
granulats pour la realisation de I'enrobe. Un exemple de preparation d'6mulsion 
bitumeuse mixte est detailie dans le brevet EP 589.740 B1 au nom de la 
demanderesse dont le contenu est incorpore par reference ; ce brevet d6crit des 
emulsions mixtes, Tune & base de liant bitumineux mou et Pautre & base de liant 
bitumineux dur pour ameliorer la maniabilite de I'enrobe tout en conservant une 
bonne resistance m6canique du tapis routier final. 

Le precede selon Pinvention est particulierement bien adapte pour la 
realisation d'enrobes et de tapis routiers de type 1 et 2 obtenus a partir d'6mulsions 
bitumeuses selon ('invention decrites prec6demment mais il convient 6galement bien 
pour les emulsions bitumineuses cationiques, anioniques ou non-ioniques contenant 
au moins un additif A au sens de la presente invention mais ne contenant pas 
d'additif B pour enrobes de types 1 et 2 ainsi que pour les emulsions cationiques 
contenant au moins un alkyl(ene)amidoamine. 

Un avantage supplemental du procede selon I'invention est que grace au 
moussage des eaux de rupture, on visualise mieux le drainage de I'eau par sa 
remontee & la surface sous forme de mousse et on peut ainsi appr6cier 
qualitativement le niveau de compactage : il est ainsi possible de reperer les zones 
mal compact6es et de completer le compactage de maniere & avoir une remont6e 
d'eau de rupture sous forme de mousse repartie de fapon homogene sur toute la 
surface du tapis. 
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Exemples 

Preparation des Emulsions bitumineuses 

Dans tous les exemples qui suivent, les additifs A et B sont ajoutes h une 
emulsion cationique dej& preparee & partir d'un melange d'emulsifiant cationique, 
d'acide, de liant bitumineux et d'eau et dont la concentration en bitume est 65% en 
volume. L'ajout des additifs A et B est effectue dans I'heure qui precede Putilisation 
de Temulsion et cette dernidre est agitee manuellement de maniere a repartir les 
additifs de fagon homogdne dans I'emulsion. 

Precede de fabrication de Ten robe 

Tous les essais de fabrication d'enrobes et de tapis routiers sont effectu6s h 
une temperature comprise entre 20 et 25°C. Plusieurs types d'essais sont mis en 
ceuvre, chacun avec son protocole propre detailie ci-apres. Certaines etapes des 
essais utilisent un malaxage a la main, d'autres un malaxage automatise. Dans le 
cas de malaxage manuel, la vitesse de rotation est comprise entre environ 3 et 5 
trs/s (sauf indication contraire), ce qui correspond h une vitesse plus eiev6e que les 
vitesses de malaxage manuel usuelles lors de la fabrication d'enrobes. 

Dans les exemples 1, 2 et 3, les additifs peuvent conduire k une modification 
de rdactivite de I'emulsion. Avec certains additifs, on a done modifte la concentration 
en emulsifiant cationique, de maniere & conserver des cinetiques de destabilisation 
voisines de celles des Emulsions non additivdes. On entend par cinetiques de 
rupture voisines des cinetiques telles que les ruptures d'emulsion jugdes 
visuellement se font sur des dur6es ne different pas de plus de 25%. 

Exemple 1 

On prepare et utilise plusieurs emulsions contenant chacune un additif A 
different puis on utilise ces emulsions pour realiser un enrobe et un tapis routier 
(couche de roulement de type 2) et montrer I'influence de la nature de I'additif sur le 
comportement au moussage. 

Pour etudier le comportement des emulsions au moussage, on place environ 
500 g de granulats dans une gamelle puis on ajoute I'eau d'ajout et on malaxe 
manuellement pendant 30 s. On ajoute ensuite remulsion et on malaxe Penrob6 
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pendant 30 s. On le stocke ensuite dans la gamelle pendant 1 h avant de proceder a 
nouveeu a un malaxage (appele remalaxage), apres deliternent a !a main si on 
constate une prise en masse de Penrob6. On remalaxe pendant un temps maximum 
de 10 min et on note la duree au bout de laquelle la mousse apparait. 
5 Preparation de Penrobe 

L'6muIsion bitumineuse (1.1) contient : 

* 65 % en volume d ! un bitume de penetrability 70 commercialism par la societe Elf, 

* 6 kg d'emulsifiant cationique (Polyram® SL acidifte a I'acide phosphorique de telle 
maniere que le pH du savon soit de 2), pour 1t d'eau + bitume. 

10 Granulats : Thiviers 

Granulomere : 0/2 mm : 40 % ; 2/6 mm : 12 % ; 6/10 mm :48 % 

Teneur en fillers (particules de granulats passant au travers d'un tamis de 80 
pm) : de Pordre de 8 % en poids. 

La teneur en eau d'ajout dans Penrob6 est de 7 g pour 100 g de granulats 
15 sees. La teneur en bitume est de 6 g pour 1 00 g de granulats sees. 

On obtient un temps de d6stabi!isation de 40 s. 

On fabrique une Emulsion bitumineuse semblable a P6mulsion 1.1, sauf 
qu'elle contient 7 kg d'emulsifiant (au lieu de 6 kg) pour 1 t d'eau+bitume, et que Ton 
ajoute comme additif A du Forafac® 1157 (tensioactif amphotere : b§taTne sur 
20 chaine grasse perfluoree de 8 atomes de carbone en solution dans Peau a 28% en 
masse) en proportion de 1 kg pour 1 t d'eau+bitume+tensioactif cationique+acide 
(1.2), conserve le meme temps de d^stabilisation et on obtient un moussage 
important dans tout Penrobe au bout de 30 s de remalaxage. 

On fabrique une emulsion bitumineuse semblable a P6mulsion 1.1, sauf 
25 qu'elle contient 7 kg d'emulsifiant (au lieu de 6 kg) pour 1 t d'eau+bitume, et que Pon 
ajoute comme additif A du Nacol® 10 a raison de 1 kg d'alcool gras (alcool sur 
chaine grasse de 10 atomes de carbone) pour 1 t d'eau+bitume+tensioactif 
cationique+acide, on obtient un moussage au bout de 20 s de remalaxage. 
Cependant la mousse n'est pas presente dans tout Penrob6, mais uniquement dans 
30 le mastic, ce qui conduit a une fluidity (appreciSe visuellement) inferieure h celle 
obtenue avec le Forafac® 1157. La nature de Padditif A influence done le moussage 
de Peau de rupture. 
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Exemple 2 

On prepare et utilise 2 Emulsions pour enduits superficiels ne contenant pas 
d'additif B mais contenant seulement un additif A dont on compare le comportement 
5 au moussage. 

Les emulsions bitumineuses contiennent : 

* 65 % en volume d'un bitume de penetrability 70 commercialise par la 
societe Elf, 

* 2,5 kg d'emulsifiant cationique (Emulsamine® L60 acidifte k I'acide 
10 chlorhydrique de telle maniere que le pH du savon soit de 2) pour 1 t d'eau + bitume. 

Dans I'emulsion 2.1 n'y a pas d'additif A. Dans I'emulsion 2.2 on ajoute le Forafac® 
1157 (28% de matiere active) k hauteur de 1 kg pour 1.000 kg d'eau + 
bitume+emulsifiant+acide, une fois I'emulsion primaire fabriqu6e. 
Granulats: identiques a ceux de I'exemple 1 
15 Les etapes de fabrication des enrobes sont les memes qu'a I'exemple 1 sauf 

pour ce qui conceme I'humidification des granulats : on ajoute aux granulats sees 
une solution aqueuse de concentration 10% poids en Stabiram® MS6, la quantite 
utilisee etant de 1,2 g pour 100 g de materiaux sees. On complete par I'ajout de 4,6 
g d'eau pour 100 g de granulats sees. La teneur en bitume des enrobes est de 6 g 
20 pour 100 g de granulats sees. On obtient respectivement des temps de 
d6stabilisation de 46 s et 50 s. 

On remarque pour I'emulsion 2.2 un moussage de I'eau de rupture juste 
apres destabilisation, ce que Ton n'observe pas pour I'emulsion 2.1. Lors du 
remalaxage, le systeme avec I'emulsion 2.1 donne de la mousse apr&s 150 s, alors 
25 que le systeme avec l^mulsion 2.2 donne un moussage aprds seulement 2 s. 

Pour les enrobes 2.1 et 2.2, on effectue un autre essai en diminuant la 
Vitesse de rotation lors du remalaxage & environ 1 tr/min. II n'y a pas de moussage 
de I'eau de rupture pour Tenrob6 fabrique avec I'emulsion 2.1. On obtient un 
moussage de I'eau de rupture pour l'enrob<§ fabriqu<§ avec I'emulsion 2.2, mais 
30 I'efficacite du moussage est inferieure a cede obtenue avec une Vitesse de 
remalaxage comprise entre 3 et 5 trs/s. 

La nature de I'additif A utilise ainsi que les conditions d'agitation mecanique 
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de Penrob6, une fois la destabilisation effectuee, influencent le moussagede Peau 
de rupture. 

Exemple 3 

5 On prepare et utilise une emulsion ne contenant ni additif A ni additif B (3.1), 

une Emulsion ne contenant pas d'additif B mais contenant seulement un additif A 
(3.2) et une Emulsion selon Pinvention (3.3). 

Les emulsions bitumineuses contiennent : 

* 65 % en volume d'un bitume de p6n6trabilit6 70 commercialism par la 
10 soci(§t§ Elf, 

* 6 kg d'emulsifiant cationique pour les Emulsions 3.1 et 3.2 et 6,5 kg 
d'emulsifiant cationique pour Pemulsion 3.3 (Polyram® SL acidifi6 k I'acide 
phosphorique de telle manfere que le pH du savon soit de 2), pour 1.000 kg d'eau + 
bitume. Dans Pemulsion 3.2, on ajoute PAmphoram® CP1 de Ceca (solution de 60 % 

15 en poids d'aminoaclde : acide coco amino propanoTque et de 40 % poids 
d'isopropanol ou de propylene glycol) k raison de 3 kg pour 1 t d'eau + 
bitume+emulsifiant+acide, une fois Pemulsion primaire fabriqu6e. L'£mulsion 3.3 est 
pr6paree en ajoutant a Pemulsion 3.2 du sel NH 4 Cl en proportion de 0,5 kg pour 1 t 
d'eau+bitume+6mulsifiant+acide. Les enrobes prepares k partir des Emulsions 

20 bitumineuses 3.1, 3.2 et 3.3 ont respectivement des temps de destabilisation de 
30 s, 32 s et 27 s. 

Granulats : granite 

Granulomere : 0/2 mm : 40 % ; 2/6 mm : 12 % ; 6/10 mm : 48 %. 

Teneur en fillers :de Pordre de 7 % en poids. 
25 La teneur en eau d'ajout dans Penrob6 est de 7 g pour 100 g de granulats 

sees. La teneur en bitume est de 6 g pour 100 g de granulats sees. 

On place les granulats dans un malaxeur plan6taire (SR Consulting, type 
SRC5A, Vitesse de rotation 30 trs/min) oD on les malaxe pendant 30 s. On verse 
ensuite Peau d'ajout et on effectue un nouveau malaxage pendant encore 30 s avant 
30 d'ajouter Pemulsion. On poursuit le malaxage de tous les composants de Penrob6 
pendant 1 min puis on stocke Penrobe ainsi obtenu pendant 1 h dans une gamelle. 
Apr6s delitement eventuel k la main en cas de prise en masse de Penrob6, on 
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remalaxe Penrobe a la main pendant 3 min soit dans une gamelle soit dans malaxeur 
planetaire precedemment d6crit, avar.t de "ir.trcduire dans le rnoule et de le 
compacter. 

Le compactage des enrobes est effectu6 a la Presse k Cisaillement Giratoire 
5 (modele Invelop Oy ICT-100RB) : en sortie de gamelle, Penrob6 est plac6 dans un 
moule PCG (moule cylindrique de 100 mm de diametre et de hauteur de 25 cm) puis 
il subit une compression a 0,6 MPa, avec un angle de debasement de 1°, pendant N 
tours ou girations. En fin de compactage, Peprouvette est a nouveau pes6e, ce qui 
permet de calculer la quantity d f eau Evacuee au cours du compactage. On calcule le 
10 taux de vide par la mesure de la hauteur du revetement avant et aprds compactage. 
La fracture des eprouvettes est effectu6e apres leur stockage pendant 1 h en 
compression simple a une vitesse de 200 mm/min k Paide d'une presse (INSTRON, 
module 4482). La cohesion est d6finie comme etant la valeur maximale de la force 
de reaction de P6prouvette sur la m&choire lors de la deformation jusqu'Si la fracture. 
15 Un remalaxage manuel ne permet pas d'obtenir de mousse d'eau de rupture 

pour P6mulsion 3.1 de Tart ant6rieur, par contre il y a moussage pour Pemulsion 3.2 
apres 45 s et aprfes seulement 35 s pour Pemulsion 3.3. 

Pour les 6chantillons destines au compactage a la PCG, on remalaxe 
manuellement pendant 3 min. Les resultats de compactage, de drainage et de 
20 cohesion sont les suivants : 

emulsion 3.1: porosit6 aprfes 60 girations: 14,6% - quantity d'eau 
drain6e : 46% - cohesion 15,5 kN 

emulsion 3.2 : porosit6 apres 60 girations :12,8% - quantity d'eau drainee : 
59% -cohesion :18,1 kN 
25 emulsion 3.3 : porosis aprfes 60 girations : 12,6% - quantite d'eau drain6e : 

61% -cohesion : 18,5 kN 

On montre Pavantage qu'il y a k avoir un moussage de Peau de rupture en ce 
qui concerne Pefficacite en termes de compactage, de drainage de Peau de rupture 
et de cohesion. 

30 On constate que Pemulsion 3.3 selon Pinvention donne les meilleurs 

r6sultats. 

On utilise Pemulsion 3.2 pour fabriquer un enrob§ que Pon remalaxe cette 
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fois au malaxeur planetaire, done a Vitesse plus faible que manuellement, pendant 3 

min : on n'obtient pas de moussage de I'eau de rupture : Hnfluence de la Vitesse 

d'agitation est primordiale pour obtenir le moussage. 

Les r£sultats de compactage et de drainage sont les suivants : 

porosite apres 60 girations :14,1% - quantity d'eau drain6e : 49% - 

cohesion : 15,9 kN 

L'6mulsion 3.2 est done int£ressante en terme de compactage, de drainage 
de I'eau de rupture mais son efficacit6 est bien moins bonne lorsqu'elle n'est pas 
mise en ceuvre selon le proc6d<§ de la pr6sente invention (pas de moussage de I'eau 
de rupture). 

Exemple 4 

On malaxe en gamelle les granulats avec I'eau d'ajout pendant 30 s avant 
d'ajouter I'dmulsion. Le malaxage est poursuivi pendant 80 s pour l'6mulsion ne 
contenant pas d'additif A et B et pendant 120 s pour l'<§mulsion selon I'invention. Les 
enrobes sont 6tal6s sous forme de galette sur un support impermeable a I'eau de 
rupture sur une <§paisseur d'environ 1 cm. Au bout de 15 min, on fait faire 3 allers- 
retours sur la galette a un rouleau cylindrique de 5 kg en le poussant manuellement 
sur toute la surface de la galette. On seche ensuite la surface de l'enrob6 coule k 
froid par simple contact avec un chiffon sec pendant 30 s. Par difference entre la 
masse de la galette avant compactage et la masse de la galette aprds compactage 
et sdchage, on d£duit la quantity d'eau perdue lors du compactage. 

On prepare et utilise une Emulsion ne contenant ni additif A ni additif B (4.1) 
et une emulsion selon I'invention (4.2) pour fabriquer des enrobes coul6s a froid. 

Les Emulsion bitumineuses 4.1 et 4.2 contiennent : 
*65 % en volume d'un bitume de p<§netrabilite 70 commercialise par la soctete Total, 
* respectivement 7 kg et 7,5 kg d'emulsifiant cationique (Polyram® S commercialise 
par la soctete Ceca acidifte k I'acide chlorhydrique de telle maniere que le pH du 
savon soit de 2), pour 1 1 d'eau + bitume. 

A I'emulsion contenant 7,5 kg d'emulsifiant cationique pour 1 t d'eau + 
bitume, on ajoute de I'Amphoram® CP1 (30% de matfere active - additif A) k 
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hauteur de 3 kg pour 1 t de d'eau + bitume+6mulsifiant+acide. On ajoute ensuite le 
sel NH 4 CI (additif B) & hauteur de 0 : 5 kg pour 1 t d'eau + bitume+emu!s;fiant+acide. 

Granulats : La Bouvraie 

Granulomere : 0/2 mm : 55 % ; 2/6 mm : 45% 
5 Teneur en fillers :de I'ordre de 9 % en poids. 

La teneur en eau d'ajout dans l'enrob<§ est de 8 g pour 100 g de granulats 
sees. La teneur en bitume est de 7,5 g pour 100g de granulats sees. 

Les temps de d^stabilisation des Emulsions 4.1 et 4.2 sont respectivement 
90 s et 100 s. Malgre la d6stabilisation de l'6muIsion 4.2 obtenue apres 100 s lors de 
10 la fabrication de Tenrob6 coute k froid, il est possible d'6taler i'enrob6 sous forme de 
galette, comme pour I'ECF produit a partir de I'emulsion 4.1, l'6talement 6tant 
effectu6 apres 120 s de malaxage, car la mousse apparaTt et l'enrob6 presente alors 
un aspect fluide. Lors du compactage, les quantites d'eau drainees sont 
respectivement de 47% et 59% exprimees comme le rapport de la quantite d'eau 
15 drainde a la quantity totale d'eau mise en jeu lors de la preparation de Penrob6 : 
quantite d'eau d'ajout + quantite d'eau dans la phase continue de I'Smulsion. 

L'emulsion 4.2 selon I'invention mise en oeuvre dans un proc6d6 de 
fabrication selon I'invention permet done d'ameliorer significativement le drainage de 
I'eau de rupture par rapport & I'emulsion bitumineuse 4.1. 



2810663 



21 

REVENDICATIONS 

1 . Procede de fabrication d'enrobes a froid cou!e« ; ouverts, semi denses, 
denses, stockables et de grave-6mulsion a partir de granulats et d'emulsions 
bitumineuses 

caracterisS en ce que qu'aprfcs destabilisation de Pemulsion et apparition de 
Peau de rupture, I'enrobe est soumis a une agitation m6canique suffisante pour 
qu'on observe le moussage de Peau de rupture 

*au plus tard apres 1 min d'agitation mScanique pour les enrobes k froid de type 1 , 
*au plus tard aprds 3 min d'agitation mecanique pour les enrobes k froid de type 2. 

2. Proc£d£ selon la revendication 1 caract6rise en ce que les emulions 
bitumineuses sont choisies parmi 

* les emulsions bitumineuses cationiques,anioniques ou non-ioniques 
contenant 

• au moins un additif choisi parmi A1- les tensioactifs non-ioniques 
polyoxyethytes, seuls ou en melange, de formules chimiques brutes : 

Rx[0(C2H4)]y OH ou RxCO[0(C2H4)]y OH 
ou R x represente soit une chaTne carbonee lineaire ou ramiftee, saturde ou non, 
substitute ou non, soit un alkyl(ene)phenyle, soit une des chaTnes pr6c6dantes pour 
laquelle Phydrogene est partiellement ou totalement substitu6 par du fluor, 

x represente le nombre d'atomes de carbone de la chaTne carbon6e ou de 
ralkyl(ene)ph6nyle, 

y represente le nombre de motifs oxyde methylene, 
avec 7 < x < 22, 0< y < 8 et de preference y 5 6 pour les molecules 
correspondant k la premiere formule brute 

avec 7 5 x 5 22, 2 s y < 8 et de preference y s 6 pour les molecules 
correspondant & la seconde formule, 

A2- les tensioactifs non-ioniques polyoxy6thyl6s, seuls ou en melange, de 
formules chimiques brutes : 

Rx[0(C 2 H 4 )] y OH ou RxCO[0(C 2 H 4 )]y OH 
oD Rx represente une chaTne poly(dimethylsiloxane) lineaire ou ramiftee ou x 
represente le nombre d'atomes de silicium, 

y represente le nombre de motifs oxyde d'ethylene, 
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avec 4 < x < 15, 4 < y < 20 

A3- les tensioactifs amphot&res, seuls ou en melange, de fcrmules 
chimiques brutes : 

Rx[N + (CH 3 ) 2 ](CH 2 ) y A ou R x NH(CH 2 )y COOH ou Rx NH(CH 2 ) y B,C 
ou Rx represente les memes chaTnes qu'en A1 

A represente le groupement COO~, le groupement OS0 3 "~ out le 
groupement OS0 2 ~~, 

B represente le groupement OS0 3 ~ ou le groupement OS0 2 ~ 

C represente soit le contre- cation de metal alcalin ou alcalino-terreux, du 
fer f du cuivre, du manganese, du zinc, soit le cation ammonium, en proportion telle 
que le sel soit neutre eiectriquement 

y represente le nombre de motifs CH 2f 
avec 7<xs 22, 0s y < 4. 

A4- les tensioactifs amphotdres, seuls ou en melange, de formules 
chimiques brutes : 

Rx[N + (CH 3 ) 2 ](CH 2 ) y A ou R x NH(CH 2 ) y COOH ou Rx IMH(CH 2 ) y B,C 
o£j R x represente les memes chaTnes qu'en A2 

A represente les memes groupements qu'en A3 

B repr6sente les memes groupements qu'en A3 

C represente les memes cations qu'en A3, en proportion telle que le sel soit 
neutre electriquement 

y represente le nombre de motifs CH 2 , 

A 5- les tensioactifs alcanoiamide, seuls ou en melange, de formule brute : 

R x CONH[(CH 2 ) y OH] ou R x CON[(CH 2 ) y OH][(CH 2 ) 2 OH] 
oCi R x represente les memes chaTnes qu'en A1 
avec 7 sx < 22, 1s y rs 4, 1< z < 4 

A6- les tensioactifs oxyde d'amine, seuls ou en melange, de formule brute : 

RxN(CH 2 )2-» O 
oli R x represente les memes chaTnes qu'en A1 
avec 7<x s 22 

• et 6ventuellement au moins un additif B choisi parmi 

B1- les sels, seuls ou en melange, de formule chimique brute : 
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NhUX 

ou X correspond a un Element halogene 

B2- les sels, seuls ou en melange, de formule chimique brute : 
Rx NH 4 Y 

5 ou Rx repr6sente une chaTne carbonee lineaire ou ramifite, saturee ou non, 
substitute ou non, 

x repr6sente le nombre d'atomes de carbone de la chaTne carbonee, 

Y correspond a un element halogene 
avec 15X<6 

10 B3- les sels, seuls ou en melange, de formule chimique brute 

Rx NH 4 Y 

ou R x repr6sente un alkyl(ene)ph6nyle, 

x reprtsente le nombre d'atomes de carbone de Palkyl(ene)ph6nyle, 

Y correspond a un Element halogene 
15 avec1<xs12 

B4- les alkyl(dne) polyamines et plus particulferement les 
alkyl(fene)propylene diamines, les alkyl(ene)dipropylene triamines et les 
alkyl(£ne)tripropyfene tetramines dont la chaTne alkyl(ene) possfede entre 1 et 12 
atomes de carbone 

20 * et les Emulsions cationiques contenant au moins un alkyl(ene)amidoamine. 

3. Procedt de fabrication d'enrobes coul6s k froid selon la revendication 
1 ou 2, caract6ris6 en ce qu'on poursuit le malaxage au de\k de la dc§stabilisation de 
P6mulsion dans la machine k ECF, jusqu'& obtention du moussage de Peau de 
rupture. 

25 4. Proced6 de fabrication d'enrobes ouverts, denses et les grave- 

Smulsions selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce que Peau de rupture peut 
mousser lors de Peprobage dans le malaxeur et on poursuit le malaxage lors de la 
mise en oeuvre dans une niveleuse ou un finisseur. 
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5. Emulsion bitumineuse comprenant au moins un liant bitumeux. de 
I'eau, au moins un emulsifiant ter.sioaciif cationique, anicnique ou non-ionique, 
caracterisee en ce qu'elle contient en outre au moins un additif A et au moins un 
additif B tels que definis a la revendication 1. 
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